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(54) Verfahren zur Feinverteilung yon organischen Pigmenten durch Fallung 



(57) Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur 
Feinverteilung von Pigmenten, dadurch gekehnzeich- 
net. dass man in grobkristalllnem Zustand vorliegende 
Rohpigmente in einem Losemittel lost und mil einem 
fliissigen Fallmedlum fallt, indem man die Pigmentlo- 
sung und das Fallmedlum in einem Mikrojetreaktor 
durch Dusen in einem von einem Gehause umschlos- 
senen Reaktorraurn auf einen gemeinsamen Koliisions- 
punkt spritzt, wobei uber eine Offnung im Gehause in 



den Reaktorraurn ein Gas oder eine verdampfende 
Flusslgkeit zur Auf rechlerhallung einei Gasalmosphare 
im Reaktorraum eingeleitet wird und die entstehende 
PIgmentsuspension und das Gas Oder die verdampfte 
Flusslgkeit durch eine weitere Offnung im Gehause 
durch Uberdruck auf der Gaseintrlttsseite oder durch 
Unterdruck auf der Produkt- und Gasaustrlttsseite aus 
dem Reaktor entfernt wird. 
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Beschreibung 

[0001] Organische Pigmente sind sejt langem be- 
kannt und haben zum PIgmentieren von hochmolekula- 
ren organischen Materialien wie Lacken, Kunststoffen 
Oder Druckfarben groBe Industrieile Bedeutung eriangl. 
Bei der Synthase fallen die Pigmente oft als grobkristal- 
line Rohpignnente an, die den technischen Anforderun- 
gen noch nicht entsprechen. Sie miissen erst einer 
Feinverteilung unterworfen werden. die eine Korngro- 
Benverkleinerung bewirkt. AnschlieBend erfolgt meist 
noch einethermische Behandlung, um den technischen 
Anforderungen entsprechende Pigmente zu erhalten, 
Oder es kommt zum Einsatz von Pigmentdispergatoren 
Oder anderer Zusatzstoffe, um spezielle Effekte zu er- 
zielen. wie beispielsweise in der EP-A-0 807 668 be- 
schrieben. 

[0002] Zur Uberfuhrung eines Rohpigments In Pig- 
ment- Oder Prapigmenlform sind verschiedene Feinver- 
teilungsveflahren bekannt, beispielsweise Acidpasting- 
(Umfallen aus Losemittein, besonders aus Sauren), 
Trockenmahl- und Nassmahlverfahren. Bei den Trok- 
kenmahl- und Nassmahlverfahren kommt es durch Ein- 
satz von Mahlkorpcrn zu Abricb und damit zu Eintrag 
von Fremdstoffen ins Produkt. 

Die US-PS 3 607 336 beschreibt ein Acidpasting-Ver- 
fahren. Das Pigment wird in Schwefelsaure gelost und 
in turbulenter Stromung gefallt. Es wird offenbart. dass 
durch die Fallung In turbulenter Stromung ein feineres 
Korn erzielt werde als bislang mit den herkommlichen 
Fallungsvarianten mogllch gewesen sei. 
Die EP-A-0 075 182 beschreibt ein Acldpasting-Verfah- 
ren, bei dem Polyphosphorsaure als-Losemlttel elnge- 
setzt wird. 

Die EP-A-0 737 723 beschreibt ein Verfahren zum Fal- 
len von Pigmenten aus Losungen In polaren Losemittein 
und Lauge. 

[0003] Der vorliegenden Erfindung lag die Aufgabe 
zugrunde, ein unlversell einsetzbares und technisch zu- 
veriassiges Verfahren zur Feinverteilung von organi- 
schen Pigmenten durch Fallung zu entwickein, bei dem 
kelne Kontamination durch Fremdstoffe stattflnden 
kann und bei dem besonders feine Teilchen und eine 
besonders enge Korngr6f3enverteilung entstehen. 
[0004] Es wurde gefunden, dass die erfindungsgema- 
3e Aufgabe uberraschenderwelse durch Einsatz eines 
Mikrojelreaklors gelosl werden kann. 
[0005] Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist ein 
Verfahren zur Feinverteilung von Pigmenten, dadurch 
gekennzeichnet, dass man ein odermehrere in grobkri- 
stallinem Zustand vorliegende Rohpigmente In einem 
Loscmittcl lost und mit eincm flCissigon Fallmcdium fallt, 
indem man die Pigmentlosung und das Fallmedium in 
einem Mikrojetreaktor zweckmaBigerweise uber eine 
Oder mehrere Pumpen, vorzugsweise Hochdruckpum- 
pen, durch Diisen in einem von einem Gehause um- 
schlossenen Reaktorraum auf einen gemeinsamen Kol- 
lisionspunkt spritzt, wobei uber eine Offnung im Gehau- 



se in den Reaktorraum ein Gas oder eine verdampf ende 
Flussigkeit zur Aufrechterhaltung einer Gasatmosphare 
im Reaktorraum. insbesondere im Kollislonspunkt der 
Strahlen, gegebenenfalls auch zur Kuhlung, eingeieitet 

5 wird und die entstehende Pigmentsuspenslon und das 
Gas Oder die verdamptte Flussigkeit durch eine weitere 
Offnung im Gehause durch Uberdruck auf der Gasein- 
trittsseite oder durch Unterdruck auf der Produkt- und 
Gasaustrittsseite aus dem Reaktor entfernt wird. 

10 [0006] Fur die erfindungsgemaBe Feinverteilung der 
Rohpignnente ist eine intensive, schnelle, gleichmaBige 
und reproduzierbare Durchmischung des Fallmediums 
mit der Pigmentlosung erforderlich. Dies wird dadurch 
erreicht, dass die eingesetzte Losung des Pigments und 

15 das Fallmedium unter einem Druck von mindestens 10 
bar bevorzugt mindestens 50 bar, insbesondere von 50 
bis 5000 bar, in den Reaktorraum gespritzt werden. 
[0007] Um MaterialverschleiB an den Inneren Ober- 
riachen des Gehauses zu vermeiden, wird der Kollisi- 

20 onspunkt in den materialfernen Gasraum verlegt. Unter 
"materialfern" wird dabel verstanden, dass in der Um- 
gebung des Kollisionspunkts der Strahlen durch das 
eingeleitete Gas oder verdampfende Flussigkeit eine 
Gasatmosphare aufrcchtcrhaltcn wird. Dies bcdcutct, 

25 dass der Kollisionspunkt, in dem die Strahlen aufeinan- 
dertreffen, nicht an einer GefaBwand oder einer Rohr- 
wand aniiegt. Dadurch wird l\/laterialverschleiB verhin- 
dert, der dort auftreten wurde, wo Kavitation an Materi- 
alwanden stattfindet. Zu Kavitation kommt es beson- 

30 ders bei Einsatz von hohen Drucken, insbesondere bei 
Drucken uber 3000 bar. Des weiteren werden die koHi- 
dierenden Strahlen durch die Gasatmosphare vor Ihrem 
Zusammenprall nicht abgebremst. wie es beispielswei- 
se der Fall ware, wenn sie durch eine Flussigkeit pas- 

35 sieren mussten. 

[0008] Das Material der Diisen soil moglichst hart und 
dadurch verschleiBarm sein, es kommen beispielswei- 
se Keramiken, wie Oxide. Carbide, Nitride oder Misch- 
verblndungen daraus in Betracht, wobei vorzugsweise 

40 Aluminiumoxid, insbesondere als Saphir oder Rubin, 
eingesetztwird, aberauch Diamant besonders geeignet 
ist. Es kommen als Hartstoffe auch Metalle, Insbeson- 
dere gehartete Metalle, in Betracht. Die Bohrungen der 
Dusen haben Durchmesser von kleiner als 2 mm, vor- 

45 zugswelse kleiner 0,5 mm und Insbesondere kleiner als 
0,4 mm. 

[0009] Der Mikrojetreaktor kann prinzipiell als Zwei-, 
Drei- oder Mehrstrahlreaktorausgefuhrtsein. bevorzugt 
ist eine Zweistrahl-Ausfuhrung. Bei einer Anordnung mit 

50 zwei Strahlen treffen die Strahlen bevorzugt frontal 
(Winkel zwischen den Strahlen 180**) aufeinander, bei 
einer Dreistrahl-Anordnung ist ein Winkel von 120° zwi- 
schen den Strahlen zweckmaBig. Gunstigerweise kon- 
nen die Diisen in einer auf den gemeinsamen Kollisi- 

55 onspunkt justierbaren Vorrichtung gelagert sein. Durch 
diese unterschiedlichen Ausfiihrungsfomien konnen 
beispielsweise fiir die Fallung erforderiiche, unter- 
schiedliche Volumenverhaltnisse der Pigmentlosung 
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7um Fallmedium realislert werden. Beispielsweise kann 
die Pigmenllosung durch 1 . 2 oder-mehrere Dusen, be- 
vorzugt durch eine Duse, und unabhangig davon das 
Fallmedium durch 1 , 2 oder mehrere Dusen. bevorzugl 
durch 1 , 2 oder 3 Dusen, auf einen qemeinsamen Kol- 
lisionspunkt gespritzt werden. 

[001 0] In einer besonders bevorzugten Ausfuhrungs- 

form des erfindungsgemaBen Verfahrens werden die 
Pigmentlosung und das Fallmedium mittels zweier 
Hochdruckpumpen durch zwei sich gegeniiberstehen- 
de Dusen frontal auf elnander gespritzt. Eine weitere be- 
sonders bevorzugte Ausfuhrungsform des erfindungs- 
gemaBen Verfahrens isl ein Dreistrahlreaktor, bei dem 
beispielsweise mittels einer Hochdruckpumpe die Pig- 
mentlosung durch eine Duse und mittels einer zweiten 
Hochdruckpumpe das Fallmedium durch zwei Dusen 
auf den gemelnsamen Kollisionspunkt gespritzt wer- 
den. 

[0011] Die Duse der Pigmenllosung und die des Fall- 
mediums konnen unterschiedliche Durchmesser ha- 
ben. ZweckmaBigerweise hat die Diise, durch die das 
Fallmedium gespritzt wird, den 0,2-fachen bis5-fachen, 
bevorzugt den 0,3-fachen bis 3-fachen, Durchmesser 
im Vcrglcich zu dor Duse, durch die die Pigmentlosung 
gespritzt wird. 

[001 2] Die Temperaturen der zugefuhrten Pigmentlo- 
sung und des Fallmediums liegen zweckmaBigerweise 
im Berelch von -50 bis 250*'C, vorzugsweise zwischen 
0 und 1 90**C, besonders zwischen 0 bis 1 yo^C. Es kann 
auch uber dem Siedepunkt der Pigmentlosung oder des 
Fallmediums unter Druck gearbeitet werden. 
[0013] Falls erforderlich. kann mit dem eingeleiteten 
Gas Oder der verdampfenden Flussigkeil, die fur die 
Aufrechterhaltung der Gasatmosphare im Gehausein- 
neren verwendet wird, gekiihlt werden. Es kann auch 
uber eine zusatzliche Bohrung im Gehause eine ver- 
dampfende Kuhlflussigkeit oder ein Kuhlgas in den Re- 
aktorraum eingeleitet werden. Dabei kann der Aggre- 
gatzustand des Kiihlmediums temperatur- und/oder 
druckbedingtsein. Es kann sich beispielsweise urn Luft, 
Stickstoff, Kohlendioxid oder andere, inerte Gase oder 
Flussigkeiten mit geeignetem Siedepunkt unter erhoh- 
tem Druck handeln. Dabei ist es mogllch, dass der Ober- 
gang des Kuhtmediums vom llussigen in den gasfomrii- 
gen Zustand Im Reaktor selbst dadurchstanflndet, dass 
bei der Fallung freiwerdende Warme den Wechsel des 
Aggregalzuslandes bewirkl. Es ist auch moglich/dass 
die Verdunstungskalte eines sich entspannenden Ga- 
ses zur Kuhlung genutzt wird. Das den Reaklorraum 
umschlieBende Gehause kann auch thermostatierbar 
ausgelegt werden und zur Kuhlung venwendet werden; 
Oder das Produkt kann nach Austritt aus dem Gehause 
gekiihlt werden. Es kann beispielsweise der Druck im 
Reaktorraum mittels eines Druckhalleventils eingestellt 
und gehalten werden, so dass das verwendete Gas in 
flussigem oder uber- oder unterkritischem Zustand vor- 
liegt. So kann beispielsweise die Verdunstungskalte ei- 
nes Gases genutzt werden. . 



Wenn bei erhohter Temperatur gearbeitet werden solL 
kann die fur die Erwarmung erforderliche Energie vor 
dem Austritt aus den Dusen der Pigmentlosung und/ 
Oder dem Fallmedium. beispielsweise in den zufuhren- 

5 denLeitungen, oder uberdasthermoslalierbare Gehau- 
se Oder uber das eingeleitete Gas zugefiihrt werden. 
Die gewahlte Temperatur kann grundsatzlich wegen der 
hohen Drucke in den Hochdrucklanzen auch erheblich 
uber dem Siedepunkt des Losemittels oder Fallmedi- 

10 ums liegen. Als Losemittel und Fallmitlel kommen daher 
auch solche in Frage, die bei der Temperatur der Fallung 
im Gehauseinneren unter Normaldruck als Gase vorlie- 
gen. Die Pigmenllosung und das Fallmittel konnen auch 
unterschiedliche Temperatur haben. 

15 [0014] Fur die Feinvertellung nach dem erfindungs- 
gemaBen Verfahren werden zweckmaBigerweise die 
bei ihrer Synthese oderbei Ihrer Reinigung grobkrisiallin 
anfallenden Rohpigmente, Mischungen dieser Rohpig- 
menle, Pigmenlzubereilungen dieser Rohpigmente, 

20 obeitlachenbehandelte Rohpigmente oder grobkristalli- 
ne fy/lischkristallrohpigmente eingesetzt. 
Als grobkristalline Rohpigmente kommen beispielswei- 
se solche aus der Gruppe der Perylene, Perinone. Chi- 
nacridonc, beispielsweise unsubstituicrtcs Chinacridon 

25 der beta- oder der gamma-Phase oder auch Chinacri- 
donmischkristallrohpigmente, Chinacridonchinone. An- 
thrachinone, Anthanthrone, Benzimidazolone, Disazo- 
kondensationspigmente. Azopigmente, Indanthrone, 
Phthalocyanine, wie beispielsweise chlorierte CuPc, 

30 unchlorierle CuPc der alpha- oder beta-Phase, melall- 
freie Phthalocyanine oder Phthalocyanine mit anderen 
Metallatomen wie beispielsweise Aluminium oder Co- 
balt, Dioxazine. beispielsweise Triphendioxazine, Ami- 
noanthrachinone.-Diketopyrrolopyrrole, Indigopigmen- 

35 te, Thioindigopigmente, Thiazinindigopigmente, Isoin- 
doline, Isoindolinone, Pyranthrone, isoviolanthrone, 
Flavanthrone und Anthrapyrimidine, einzein, in Mi- 
schungen Oder als Mischkristatle, z,B. aus zwei oder 
drei solcher Pigmente, in Betracht. 

40 [0015] Unter grobkristallinen Rohpigmenten werden 
solche Rohpigmente verstanden. die erst nach einer 
Zerkleinerung derTeilchen zum Pigmentleren von orga- 
nischen Materialien geeignet sind. In den meisten Fal- 
len sind dies solche mit einer minleren TeilchengroBe 
D50 von mehr als 1 ^m. 

[0016] Als Losemittel kommen alle Flussigkeiten wie 
organische Losemillel, Sauren und Laugen, und Mi- 
schungen daraus, gegebenenfalls auch unter Zusatz 
von Wasser, in Betracht, von denen hochstens die 

so 40-fache Gewichtsmenge, bevorzugt hochstens die 
25-fache Gewichtsmenge, insbesondere hochstens die 
15-fachc Gewichtsmenge, bezogen auf das Gewicht 
des zu losenden Rohpigments, eingesetzt werden 
muss, um eine vollstandige Losung des Rohpigments 

55 zu erreichen. Okonomisch zweckmaBIg sind daher L6- 
sungen, deren geloster Pigmentanteil 2,5 bis 40 Gew.- 
%, vorzugsweise 5 bis 20 Gew.-%, bezogen auf das Ge- 
samtgewicht der Losung, beiragt. 
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[0017] Als Losemittel werden bevor7ugt Sauren wie 
Schwefelsaure, beispielsweise als 96 gew.-%ige 
Schwefelsaure, als Monohydrat oder als Oleum: Chlor- 
sulfonsaure und Polyphosphorsaure. einzeln oder in Mi- 
schung, eingesetzt. Diese Sauren konnen auch als Mi- 
schungen mlt einem oder mehreren organischen Lose- 
mitteln eingesetzt werden, wie Alkohole mlt 1 bis 10 
C-Atomen, wie beispielsweise Methanol. Ethanol, n- 
Propanol, Isopropanol, Butanole. wie n-Butanol, sek. 
-ButanoL tert.-Butanol. Pentanole, wie n-Pentanol, 

2- Methyl-2-butanol, Hexanole, wie 2-Methyl-2-penta- 
nol, 3-Methy1-3-pentanol, 2-Methyl>2-hexanoL 3-Ethyl- 

3- pentanol, Octanole, wie 2,4,4-Trimethyl-2-pentanol, 
Cyclohexanol; oder Glykole, wie Ethylenglykol, Diethy- 
lenglykol, Propylenglykol, DipropylenglykoL oderGlyce- 
rin; Polyglykole, wie Polyethylenglykole oder Polypro- 
pylenglykole; Ether wie Methylisobutylether Tetrahy- 
drofuran oder DImethoxyethan; Glykolether, wie Mono- 
melhyl- oder Monoelhylelher des Ethylen- oder Propy- 
lenglykols, Diethylenglykolmonomethylether, Diethy- 
lenglykol-monoethylether, Butylglykole oder Methoxy- 
butanol; Ketone, wie Aceton, Diethylketon, Methyliso- 
butylketon, Methylethylketon oder Cyclohexanon; 
aliphatischc Sauroamido, wic Formamid, Dinnothyl- 
formamid, N-Methylacetamid oder N,N-Dimethy!acet- 
amid: Harnstoffderivate, wie Tetramethylharnstoff ; oder 
cyclische Carbonsaureamide, wie N-Methylpyrrolidon, 
Valero- oder Caprolactann; Ester, wie Carbonsau- 
re-Ci-Cg-alkylester. wie Ameisensaurebutylester, Es- 
sigsaureethylester oder Proptonsaurepropylester; oder 
Carbonsaure-C^-Ce-glykolester; oder Glykoletherace- 
tate, wie 1 -Methoxy-2-propylacetat; oder Phthalsaure- 
oder Benzoesaure-Ci-Cg-alkylester, wie Benzoesaure- 
ethylester; cyclische Ester, wie Caprolacton; NItrlle, wie 
Acetonitril oder Benzonitril; aliphatische oder aromati- 
sche Kohlenwasserstoffe, wie Gyclohexan oder Benzol; 
Oder durch AlkyI, Alkoxy, Nitro oder Halogen substltu- 
iertes Benzol, wie Toluol, Xylole, Ethylbenzol, Anisol, Nl- 
trobenzol, Chlorbenzol, o-Dichlorbenzol, 1,2,4-Trtchlor- 
benzol oder Brombenzol; oder andere substituierte Aro- 
maten, wie Benzoesaure oder Phenol; aromatische He- 
terocyclen, wie Pyrldin, Morpholin, PIcolln oder Chlno- 
lin; sowie Hexannethylphosphorsauretriamid, 1 ,3-Dinne- 
thl-2-innidazolidinon, Dimethylsulfoxid undSulfolan. 
[0018] Weiterhin als Losemittel bevorzugt werden Mi- 
schungen aus organischen, potaren Losemitteln, bei- 
spielsweise aliphatische Saureamide, wie Formamid, 
Dimethylformamid oder N,N-Dimethylacetamid; Harn- 
stoffderivate, wie Tetramethylharnstoff; cyclische Car- 
bonsaureamide, wie N-Methylpyrrolidon, Valero- oder 
Caprolactam; Nitrile, wie Acetonitril; aromatische Lose- 
mittel, wio Nitrobonzol, o-Dichlorbcnzol, Benzoesaure 
Oder Phenol; aromatische Heterocyclen, wie Pyridin, 
Oder Chinolin; Hexamethylphosphorsauretriamid, 
1 ,3-Dimetyl-2-imidazolidinon, Dimethylsulfoxid oder 
Sulfotan; oder gegebenenfalls Mischungen dieser Lo- 
semittel mlt Laugen, wie Oxiden oder Hydroxiden der 
Alkali- Oder Erdalkallmetalle. wie beispielsweise Kali- 



lauge oder Natronlauge. 

[0019] Besonders bevorzugte polare, organische Lo- 
semittel sind Dimethylformamid, N,N-Dimethylacet- 
amid. N-Methylpyrrolidon, Dimethylsulfoxid und Sul- 

5 folan als Mischung mit Kalilauge oder Natronlauge. 
[0020] Als Fallmedium konnen prinziplell alle Flusslg- 
keiten eingesetzt werden, die bei der Mischung mit der 
Pigmentlosung die Loslichkeit des Pigments soweit her- 
absetzen, dass eine moglichst quantitative Fallung 

10 stattfindet. Es kommen daher Wasser, eine wassrig-or- 
ganlsche Flussigkeit oder eine organische Flussigkeit, 
mit Oder ohne Zusatz von Sauren oder Laugen, In Be- 
tracht. 

Im Falle der Pigmentlosungen in Saure wird bevorzugt 

15 Wasser als Fallmedium verwendet, das Wasser kann 
aber auch in Mischung mit einer bevorzugt mit Wasser 
mischbaren, organischen Flussigkeit eingesetzt wer- 
den . Es ist auch moglich , die Saure wahrend der Fallu ng 
lellweise oder ganz zu neutrallsleren. 

20 Im Falle der alkalischen Pigmentlosungen in eInem po- 
laren Losemittel ist das Fallmedium bevorzugt Wasser 
Oder eine wassrig-organische Flussigkeit, gegebenen- 
falls mit Saurezusatz, oder eine Mischung aus einer or- 
ganischen Flussigkeit mit oinor Saure. 

25 [0021] Als organische Flussigkeiten fCirdas Fallmedi- 
um konnen beispielsweise Alkohole mit 1 bis 10 C-Ato- 
men, wie beispielsweise Methanol, Ethanol, n-Pro- 
panol, Isopropanol, Butanole, wie n-Butanol, sek.-Buta- 
nol, tert.-Butanol, Pentanole, wie n-Pentanol, 2-Methyl- 

30 2-butanol, Hexanole, wie 2-Methyl-2-pentanol. 3-Me- 
thyl-3-pentanoL 2-Methyl-2-hexanol, 3-Ethyl-3-penta- 
nol, Octanole. wie 2,4.4-Tnmethyl-2-pentanol, Cyclohe- 
xanol; Oder Glykole, wie Ethylenglykol. Diethy lenglykol, 
Propylenglykol, Dipropy lenglykol, oder Glycerin; Poly- 

35 glykole, wie Polyethylenglykole oder Polypropylengly- 
kole; Ether, wie Methylisobutylether, Tetrahydrofuran 
Oder Dimethoxyethan; Glykolether, wie Monomethyl- 
oder Monoethylether des Ethylen- oder Propylengly- 
kolS; Diethylenglykol-monomethylether, Diethylengly- 

40 kolmonoethylether, Butylglykole oder Methoxybutanol; 
Ketone, wie Aceton, Diethylketon, Methylisobutylketon, 
Methylethylketon oder Cyclohexanon; aliphatische 
Saureamide, wie Fonnamid, Dimethylformamid, N-Me- 
thylacetamid Oder N.N-DlmethylacetamId; Hamstoffde- 

45 rivate, wie Tetramethylharnstoff; oder cyclische Carbon- 
saureamide, wie N-Methylpyrrolidon, Valero- oder Ca- 
prolactam; Ester, wie Carbonsaure-C-i-Ce-alkylesler 
wie Ameisensaurebutylester, Essigsaureethylester 
Oder Propionsaurepropylester; oder Carbonsau- 

50 re-C^ -Cg-glykolester; oder Glykoletheracetate,-wie 
1 -Methoxy-2-propylacetat; oder Phthalsaure- oder Ben- 
zosaure-Ci-Cg-alkylcster, wie Benzoosaureethylcstcr; 
cyclische Ester, wie Caprolacton; Nitrile, wie Acetonitril 
Oder Benzonitril; aliphatische oder aromatische Kohlen- 

55 wasserstoffe, wie Cyclohexan oder Benzol; oder durch 
Aikyl. Alkoxy, Nitro oder Halogen substituiertes Benzol, 
wie Toluol, Xylole, Ethylbenzol. Anisol, NItrobenzol, 
Chlorbenzol. o-Dichlorbenzol. 1 .2,4-Trichlorbenzol 



4 



BNSDcy::iD <ep _ ii954i3ai i > 



7 



EP 1 195 413 A1 



8 



Oder Bromben7ol; Oder andere substituierte Aromaten, 
wie Benzoesaure oder Phenol; aromatische Heterocyc- 
len, wie Pyridin, Morpholin, Picolin oder Chinolln; sowie 
Hexamethylphosphorsauretriamid. 1.3-Dimetyl-2-imi- 
dazolidinon, Dimethylsulfoxid und Sulfolan; oder Mi- 
schungen dieser Flussigkeiten eingesetzt werdcn. 
[0022] Im erfindungsgemaQen Verfahren konnen 
auch ubliche Hilfsmittel wie beispielsweise Tenside, 
nichtpigmentare und pigmentare DispergiermitteL Full- 
stoffe, Stellmittel, Harze, Wachse, Entschaumer Anti- 
staubmittel. Extender, Farbmittel zum Nuancieren, Kon- 
sers/ierungsmittel, Trocknungsverzogerungsmlttel Ad- 
ditive zur Steuerung der Rheologle, NetzmitteK Antioxi- 
.dantien, UV-Absorber, LIchtstabilisatoren, oder eine 
Kombination davon eingesetzt werden. 
Die Zugabe der Hilfsmittel kann zu einem beliebigen 
Zeitpunkt vor, wShrend oder nach der Fallung im Mlkro- 
jetreaktor erfolgen, auf einmal oder in mehreren Portio- 
nen. Dabei konnen die Hilfsmillel beispielsweise vor 
dem Einspritzen zu der Pigmentlosung oder zu dem 
Fallmedium, aber auch wahrend der Fallung in flussiger. 
geloster oder suspendierter Form mittels eines separa- 
ten Strahls durch Einspritzen in den Kollisionspunkl zu- 
gcgcbcn werdcn. 

Die Gesamtmenge der zugegebenen Hilfsmittel kann 0 

bis 40 Gew.-%, bevorzugt 1 bis 30 Gew.-%, insbeson- 
dere 2,5 bis 25 Gew.-%, bezogen auf das Rohpigment, 
betragen. 

[0023] Als Tenside kommen anionische oder anionak- 
tive, kationische oder kationaktive und nichtionische 
Substanzen oder Mischungen dieser Mittel in Betracht. 
Bevorzugt sind solche Tenside oder Mischungen von 
Tensiden, die bei der Fallung nicht schaumen. Als anio- 
naktive Substanzen kommen beispielsweise Feltsaure- 
tauride, Fettsaure-N-methyltauride, Fettsaureiselhiona- 
te, Alkylphenylsulfonate, Alkylnaphlhalinsulfonate, Al- 
kytphenolpolyglykolethersulfate, Fettalkoholpolyglyko- 
lethersulfate, Fettsaureamidpolyglykolethersulfate, Al- 
kylsulf osuccin amate, Alkenylbemsteinsaurehaibester, 
Fettalkoholpolyglykolethersulfosuccinate, Alkansulfo- 
nate, Fettsaureglutamate, Alkylsulfosuccinate, Fettsau- 
resarkoside; Fettsauren. beispielsweise Palmilin-, 
Stearin- und Olsaure; Self en, beispielsweise Alkalisaize 
von Fettsauren, Naphthensauren und Harzsauren, bei- 
spielsweise Abietinsaure, alkatilosliche Harze, bei- 
spielsweise koiophoniummodifizierle Maleinatharze 
und Kondensationsprodukte auf Basis von Cyanurchlo- 
rid, Taurin, N.N'-Dlethylaminopropylamin und p-Pheny- 
lendiamin in Betracht. Besonders bevorzugt sind Harz- 
seifen, d.h. Alkalisaize von Harzsauren. 
Als kationaktive Substanzen kommen beispielsweise 
quaternaro Ammoniumsalzc, Fcttaminoxalkylatc, oxal- 
kylierte Polyamine, Fettaminpolyglykolether, Fettamine, 
von Fettaminen oder Fettalkoholen abgeleltete Di- und 
Polyamine und deren Oxalkylate. von Fettsauren abge- 
leltete Imidazoline, und Saize dieser kalionenaktiven 
Substanzen, wie beispielsweise Acetate, in Betracht. 
Als nichtionogene Substanzen kommen beispielsweise 



Aminoxide, Fettalkoholpolyglykolethen Fettsaurepoly- 
gtykolester, Betaine, wie Fettsaureamid-N-prppyl-betai- 
ne, Phosphorsaureester von aliphatischen und aroma- 
tischen Aikoholen. Fettalkoholen oder Fettatkoholpoly- 
5 glykolethern, Fettsaureamidelhoxylate. Fettalkohol-al- 
kyienoxid-Addukte und Alkylphenolpolyglykolether in 
Betracht. 

[0024] Mit nichtpigmentaren Dispergiermittein sind 
Substanzen gemeint^ die strukturell nicht durch chemi- 

10 sche Modifikation von organischen Pigmenten abgelei- 
tet sind. Sie werden als Dispergiermittel entweder be- 
reits bei der Herstellung von Pigmenten, oft aber auch 
bei der Einarbeitung der Pigmente in die zu farbenden 
Anwendungsmedien, beispielsweise bei der Herstel- 

is lung von Lacken oder Druckfarben durch Dispergierung 
der Pigmente in den entsprechenden Bindemitteln, zu- 
gegeben. Es konnen polymere Substanzen. beispiels- 
weise Polyoleflne, Polyester, Polyether. Polyamide, Po- 
lyimine: Polyacrylale, Polyisocyanale; Block-Copolyme- 

50 re daraus, Copolymere aus den entsprechenden Mono- 
meren; Oder Polymere einer Klasse. die mit wenigen 
Monomeren einer anderen Klasse modifiziert sind.. sein. 
Diese polymeren Substanzen tragen polare Ankergrup- 
pcn wic beispielsweise Hydroxy-, Amino-. Imino- und 

25 Ammoniumgruppen, Carbonsaure- und Carboxylat- 
gruppen, Sulfonsaure-und Sulfonatgruppen oder Phos- 
phonsaure- und Phosphonatgruppen, und konnen 
auch-mit-aromatischen, nicht pigmentaren Substanzen 
modifiziert sein. Nichtpigmentare Dispergiermittel kon- 

30 nen desweiteren auch chemisch mit funktionellen Grup- 
pen modifizierte aromatische, nicht von organischen 
Pigmenten abgeleitete Substanzen sein. Derartige 
nichtpigmentare Dispergiermittel sind dem Fachmann 
bekannl und zum zum Teil im Handel erhaltllch (z.B. 

35 Solsperse® , Avecia; Disperbyk® , Byk, Efka® , Efka). 
Es sollen im Folgenden stellvertretend eineige Typen 
genannt werden, zum Einsatz konnen jedoch prinzipiell 
beliebige andere, beschriebene Substanzen kommen, 
beispielsweise Kondensationprodukte aus Isocyanaten 

-to und Aikoholen, Di- oder Polyolen, Aminoalkoholen oder 
Di-oder Polyaminen, Polymere aus Hydroxycarbonsau- 
ren, Copolymere aus Olefinenmonomeren oder Vinyl- 
monomeren und ethylenisch ungesattigten Carbonsau- 
reesiern, Urethan-haltige Polymere von ethylenisch un- 

•*5 gesattigten Monomeren, Urethan-modifizierte Poly- 
ester, Kondensationsprodukte auf Basis von Cyanurha- 
logeniden, Nilroxylverbindungen enlhallende Polyme- 
re. Polyesteramide, modifizierte Polyamide, modifizier- 
te Aery Ipoly mere, Kammdispergiermittel aus Polyestem 

so und Aery I polymeren, Phosphorsaureester, von Triazin 
abgeleitete Polymere, modifizierte Polyether, oder von 
aromatlsehcn, nichtpigmentaren Substanzen abgeleite- 
te Dispergiermittel. Dabei werden diese Grundstruktu- 
ren vielfach welter modifiziert, beispielsweise durch 

55 chemische Umsetzung mit weiteren, funktionelle Grup- 
pen tragenden Substanzen oder durch Salzbildung. 
[0025] Mit pigmentaren Dispergiermittel sind Pig- 
mentdtspergatoren gemeint. die sich von einem organi- 
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schen Pigment als Grundkorperableiten und durch che- 
mische Modifizlerung dieses Grundkorpers hergestelll 
werden, beispielsweise saccharinhaltige Pigmentdi- 
spergatoren. piperidylhaltige Pigmentdispergatoren. 
von Naphthalen oder Perylen abgeleitete Pigmentdi- 
spergatoren, Pigmentdispergatoren mit funktionellen 
Gruppen, die uber eine Methylengruppe mit dem Pig- 
mentgrundkorper verknupft sind, mit Polymeren che- 
misch modifizierte Pigmentgrundkorper, Sulfosaure- 
gruppen haltige Pigmentdispergatoren, Sulfonamid- 
gruppen haltige Pigmentdispergatoren, Ethergruppen 
haltige Pigmentdispergatoren. oderCarbonsaure-, Car- 
bonsaureester- oder Carbonamidgruppen haltige Pig- 
mentdispergatoren. 

[0026] Es konnen fur die Pigmentiosung, das Fallme- 
dium und gegebenenfalls fur Hilfsmittel auch unter- 
schiedliche Strahlweiten oder eine unterschiedliche An- 
zahl von Strahlen verwendet werden und damit bei- 
spielsweise erforderllche, unterschiedliche Volumen- 
verhaltnisse realisiert werden. Es ist mit dem erfin- 
dungsgema3en Verfahren auch moglich, durch den Ein- 
satz mehr als eines Rohpigments Mischungen oder ge- 
gebenenfalls auch Mischkristalle von Pigmenten herzu- 
stollcn. Bcvorzugt werden dabci die Rohpigmonto 
zusammen gelost und eingespritzt, sie konnen aber 
auch als getrennte Losungen eingespritzt werden. 
[0027] Das Pigment kann direkt nach der Fallung iso- 
liert werden, gegebenenfalls ist es aber auch moglich, 
mit Oder ohne Zwischenisoliemng eine Nachbehand- 
lung (Finish) mit Wasser und/oder einem organischen 
Losemittel durchzufiihren, beispielsweise bei Tempera- 
turen von 20 bis 250°C, gegebenenfalls unter Zusatz 
von Hilfsmitteln. 

[0028] Es war uberraschend und nicht vorhersehbar, 
da3 die Feinverteilung durch Fallung von Pigmentlosun- 
gen durch den Zusammenpralt von Strahlen in einem 
Mikrojetreaktor in dieser einfachen und technisch un- 
komplizierten Weise moglich ist und zu feinen Teilchen 
und enger KorngroBenverteilung fuhrt. 
[0029] Die nach der vorliegenden Erfindung erhaltli- 
chen PIgmente zeichnen sich durch hervorragende co- 
lohstlsche Elgenschaften, insbesondere durch hohe 
Flockungsstabilltat, leichte DIsperglerbarkeit, gutes 
Glanzverhalten und hohe Farbstarke aus. 
[0030] ErfindungsgemaB hergestellte Pigmente eig- 
nen sich zum Pigmentieren von naturlichen oder syn- 
Ihellschen hochmolekularen organischen Malerialien, 
wie beispielsweise Cetluloseether und -ester, wie Ethyl- 
cellulose, Nitrocellulose, Celluloseacetat oder Cellulo- 
sebutyrat, naturllche Harze oder Kunstharze, wie Poly- 
merisationsharze oder Kondensationsharze, beispiels- 
weise Aminoplaste, insbesondere Hamstoff- und Mol- 
amin-Formaldehydharze, Alkydharze, Acrylharze, 
Phenoplaste, Polycarbonate, Polyolefine, wie Polysty- 
rol, Polyvinylchlorid, Polyethylen, Polypropylen, Poly- 
acrylnitril, Polyacrylsaureester, Polyamide. Polyuretha- 
ne Oder Polyester, Gumml, Latices. Casein, Slllkone 
und Silikonharze. einzein oder in Mischungen. 



Dabei spielt es keine Rolle, ob die enwahnten hochmo- 
lekularen organischen Verblndungen als plastische 
Massen. GieBharze, Fasten, Schmelzen oder in Form 
von Spinnlosungen, Lacken, Lasuren, Schaumen, Tu- 

5 schen, Tinten, Beizen, Anstrichstoffen, Dispersionsfar- 
ben Oder Druckfarben vorliegen. Je nach Verwendungs- 
zweck erweist es sich als vorteilhaft, die erfindungsge- 
ma3 erhaltenen Pigmente als Blends oder in Fomn von 
Praparalionen oder Dispersionen zu benutzen. Bezo- 

10 gen auf das zu pigmentlerende, hochmolekulare orga- 
nische Material setzt man die erflndungsgemaB herge- 
stellten Pigmente in einer Menge von vorzugswelse 
0,05 bis 30 Gew.-%, vorzugswelse 0,1 bis 15 Gew.-% 
ein. 

15 Mit den nach dem ertindungsgemaBen Verfahren her- 
gestellten Pigmente konnen die technisch gangigen 
Einbrennlacke aus derKlasse der Alkyd-Melamin-Harz- 
lacke. Acryl-Melamin-Harzlacke, Polyesterlacke, High- 
solidacrylharzlacke, waBrige Lacke auf Polyurethanba- 

20 sis sowie Zweikomponentenlacke auf Basis polyisocya- 
natvemetzbarer Acrylharze und insbesondere Automo- 
bil-Metallic-Lacke pigmentiert werden. 
Die erflndungsgemaB hergestellten Pigmente sind auch 
gooignot als Farbmittcl In clcktrophotographischcn To- 

25 nern und Entwicklem, wie z.B. Ein- oder Zwelkompo- 
nentenpulvertonern (auch Ein- oderZweikomponenten- 
Entwickler genannt), Magnettoner, Flussigtoner, Poly- 
merisationstoner sowie Spezialtoner. Typische Toner- 
bindemittel sind Polymerisations-, Polyadditions- und 

30 Polykondensationsharze. wie Styrol-. Styrolacrylat-, 
Styrolbutadlen-, Acrylat-, Polyester-, Phenol-Epoxid- 
harze, Polysulfone, Polyurethane, einzetn oder in Kom- 
bination, sowie Polyethylen und Polypropylen, die noch 
weitere Inhaltsstoffe, wie Ladungssteuemiittel, Wachse 

35 Oder FlieBhilfsmittel, enthalten konnen oder im Nachhin- 
ein mit diesen Zusatzen modifiziert werden. 
[0031] Des weiteren sind die erflndungsgemaB her- 
gestellten Pigmente geeignet als Farbmittel in Pulver 
und Pulverlacken, insbesondere in triboelektrisch oder 

40 elektrokinetisch verspruhbaren Pulverlacken, die zur 
Oberflachenbeschichtung von Gegenstanden aus bei- 
spielsweise Metall, Holz, Kunststoff, Glas. Keramik, Ba- 
ton, Textilmaterial, Papier oder Kautschuk zur Anwen- 
dung kommen. 

45 Als Pulvertackharze werden typischerweise Epoxidhar- 
ze, carboxyl- und hydroxylgruppen haltige Polyesterhar- 
ze. Polyurelhan- und Acrylharze zusammen mit ubli- 
chen Hartern eingesetzt. Auch Kombinationen von Har- 
zen f inden Verwendung. So werden beispielsweise hau- 

50 fig Epoxidharze in Kombination mit carboxyl- und hydro- 
xylgruppenhaltigen Polyesterharzen eingesetzt. Typi- 
sche Harterkomponenten (in Abhangigkeit vom Harzsy- 
stem) sind beispielsweise Saurean hydride, imidazole 
sowie Dicyandiamid und deren Abkommlinge, verkapp- 

55 te Isocyanate, Bisacylurethane, Phenol- und Melamin- 
harze, Triglycidylisocyanurate, Oxazoline und Dicar- 
bonsauren. 

[0032] AuBerdem sind die erfindungsgemaB herge- 
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stellten Pigmenle als Farbmittel in Ink-Jet Tinten auf 
waBriger und nichtwaBriger Basis sowie in solchen Tin- 
ten, die nach dem hot-melt-Verfahren arbeiten, geeig- 
net. 

[0033] Dariiber hinaus Bind die erfindungsgemaB her- 
gestellten Pignnente auch als Farbmittel fur Farbfilter, 
sowohl fur die subtraktive als auch fur die additive Far- 

berzeugung, geeignet. 

Zur Beurteilung der Eigenschatlen der nach der vorlie- 
genden Erfindung hergestellten Pignnente auf denn 
Lacksektorwurden aus der VIelzahl derbekannten Lak- 
ke ein aronnatenhaltiger Alkydnnelannlnharzlack (AM) 
auf Basis eines mitteloligen Aikydharzes und eines bu- 
tanolveretherten Melaminharzes, ein Polyesterlack 
(PE) auf Basis von Celluloseacetobutyrat, ein High-So- 
lid-Acrylharzeinbrennlack auf Basis einer nichtwaBrigen 
Dispersion (HS) sowIe ein waBriger Lack auf Polyu- 
rethanbasis (PUR) ausgewahlt. 

Die Beslimmung der Farbslarke und des Farblons er- 
folgte nach DIN 55986. 

Die Rheologie des Mahlguts nach der Dispergierung 
(mill base-Rheologie) wurde anhand derfolgenden funf- 
stufigen Skala bewertet: 

5 dunnfiiissig 
4 ftussig 
3 dickflusstg 
2 leicht gestockt 
1 gestockt 

[0034] Nach dem Verdunnen des Mahlguts auf die 
Pigmentendkonzentration wurde die Viskositat mit dem 
Viskospatel nach Rossmann, Typ 301 der Firma Erich- 
sen beurteilt. 

[0035] Glanzmessungen erfolgten an Folienaufgiis- 
sen unter einem Winkel von 20 nach DIN 67530 (AST- 
MD 523) mit dem "multigloss"-GlanzmeBgerat der Fir- 
ma Byk-Mallinckrodt. 

Die Bestimmung der Losemlttelechtheit erfolgte nach 
DIN 55976. 

Die Bestimmung der Uberlackierechlheit erfolgte nach 
DIN 53221. 

Die Bestimmung der mittleren Teilchendurchmesser 
D50 der grobkristallinen Rohpigmente erfolgte durch La- 
serlichtbeugung. 

Die Bestimmung der mittleren Teilchendurchmesser 
D50 der Pigmenle in den Pigmenlpraparalionen erfolgte 
durch graphische Auswertung von elektronenmikrosko- 
pischen Aufnahmen. 

Die Bestimmung der Kristallphase erfolgte durch Ront- 
genspektroskopie. Die Aufnahme der Rontgenspeklren 
erfolgte mit CuKa-Strahlung. 

[0036] Im vorangegangenen Text und in den nachste- 

henden Beispielen beziehen sich Telle jeweils auf Ge- 
wk:htstelle und Prozent jeweils auf Gewlchtsprozenl der 
so beschriebenen Substanzen. 



Beispiel la (Feinverteilung mit MIkrojetreaktor): 

[0037] 1636 Telle Tetrachlor-Kupferphthalocyanin- 
Rohpigment werden in 1 6364 Teiien 96 %iger Schwe- 

5 felsaure bel Raumtemperatur peiosl. Diese Pigmentlo- 
sung wird mit einem Di^uck von 50 bar durch eine Diise 
mit einem Durchmesser von 300 ^im eines Zweistrahl- 
Mikrojetreaktors gepumpt, gleichzeitig wird durch die 
zweite Diise, die ebenfalls einen Durchmesser von 300 

10 ^m hat, mit einem Druck von 50 bar Wasser gepumpt. 
Die beiden Dusen stehen sich frontal gegeniiber die 
beiden Strahlen prallen frontal in einer Gasatmosphare 
aufeinander. Die entstehende Pigmentsuspension wird 
durch einen Druckluftstrom von ca. 0,5 m^/h ausgetra- 

15 gen, gleichzeitig dient der Druckluftstrom zur Aufrecht- 
erhaltung der Gasatmosphare am Kollisionspunki der 
Strahlen. Der Druckluftstrom tritt senkrecht zu den bei- 
den Strahlen durch eine 6ffnung-im-Reaktorgehause- 
ein. Die Auslritlsoffnung fur die Druckluft und die Pig- 

20 mentsuspension liegt auf der gegenuberliegenden Sei- 
le zur Eintrittsoffnung des Druckluftstroms. Die Pig- 
mentsuspension wird abgesaugt und mit Wasser neu- 
tral gewaschen. Eine Probe des Presskuchens wird bel 
80°C gctrocknct. Dor wassrig-fcuchtc Prcsskuchcn 

25 wird mit Wasser zu einer 5 %i9en Suspension ange- 
riihrt, die Suspension wird auf 130°C erhitzt. Nach dem 
Abkuhlen wird flltriert, mit Wasser gewaschen und das 
Tetrachlor-Kupferphthalocyanin-Pigment bei 80^C ge- 
trocknet. Die spezifische Oberflache. bestimmt gemaB 

30 DIN 66132, betragt 29,2 m^/g. Die mit Elektronenmikro- 
skopie bestimmte mittlere TeilchengroBe D50 betragt 26 
nm. die Standardabweichung 11 nm. 

Beispiel 1b (Vergleichsbeispiel: konventicnelle Feinver- 
35 teilung gemaB US 3,607,336): 

[0038] 38 Telle Tetrachlor-Kupferphthalocyanin-Roh- 
pigment werden in 370 Teiien 96%lger Schwefelsaure 
bei Raumtemperatur gelost. Diese Pigmentlosung wird 

40 mit einer Wasserstrahlpumpe angesaugt und das Pig- 
ment in der Wasserstrahlpumpe gefallt. Die entstande- 
ne Pigmentsuspension wird filtriert, der Presskuchen 
wird mit Wasser salzfret gewaschen. Mit dem Pressku- 
chen wird eine Warmebehandlung wie in Beispiel la 
durchgefuhrt. Man erhSIt 43 Telle Tetrachlor-Kupfer- 
phthalocyanin-Pigment. Die spezifische Oberflache, 
bestimml gemaB DIN 66132, belragl 12,6 m^/g. Die mil 
Elektronenmikroskopie bestimmte mittlere Teilchengro- 
Be D50 betragt 34 nm, die Standardabweichung 20 nm. 

50 [0039] Die spezifischen Oberflachen und die mittlere 
TellchengroBen zeigen^ dass das gemaB Beispiel 1 a mit 
dem Mikrojctrcaktor hcrgcstcllte Pigment des felntelll- 
gere ist. AuBerdem zeigt es eine deutlich engere Korn- 
groBenverteilung. In einem HS-Lacksystem werden mit 

55 den Pigmenten, hergestellt gemaB Beispiel 1a und 1b, 
Lackierungen angefertigt. Die Rheologie des Mahlguts 
ist ein beiden Fallen gleich und wird mit 3 bis 4 bewertet. 
Das gemaB Beispiel la hergestellte Pigment liefert 
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transparente und glanzende Lacklerungen, die im Ver- 
glelch 2U den Lacklerungen aus dem gemafB Beispiel 1 b 
hergestellten Pigment deutlich farbstarkersind. So zeigt 
auch die Farbstarke. dass das Pigment hergestellt ge- 
mafB Beispiel la das felnteiligere ist, was aber vortell- 
hafterwelse hier nicht zu einer Verschlechterung der 
Rheologle des Mahlguts fuhrt, wie sie nomialerweise 
bei einer Verschiebung der mittleren TeilchengroBe zu 
niedrlgeren Werten beobachtet wird. 



Patentanspriiche 

1. Verfahren zur Feinverteilung von Pigmenten, da- 
durch gekennzelchnet, dass man in-grobkristalli- 
nem Zustand vorliegende Rohpigmente in einem 
Losemittel lost und mit eInem flusslgen Fallmedium 
fallt, indem man die Pigmentlosung und das Fall- 
medium in einem MIkrojelreaklor durch Diisen in ei- 
nem von einem Gehause umschlossenen Reaktor- 
raum auf einen gemeinsamen Kollisionspunkt 
sprltzt, wobel uber eine Offnung im Gehause in den 
Reaktorraum ein Gas Oder eine verdampfende 
Flussigkcit zur Aufrcchtcrhaltung cincr Gasatmo- 
sphare im Reaktorraum eingeleitet wird und die ent- 
stehende Pigmentsuspension und das Gas oder die 
verdampfte Flussigkelt durch eine v^eitere Offnung 
im Gehause durch Uberdruck auf der Gaseintrltts- 
seite Oder durch Unierdruck auf der Produkt- und 
Gasaustrittsseite aus dem Reaktor entfernt wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zelchnet, dass die Pigmentlosung sowie das Fall- 
medium mit einem Druck von mindestens 10 bar, 
bevorzugt von 50 bis 5000 bar, in den Reaktorraum 
gespritzt werden. 

3. Verfahren nach Anspnjch 1 oder 2, dadurch ge- 
kennzelchnet, dass die Temperatur der zugefuhr- 
ten Pigmentlosung und des Fallmediums -50 bis 
250**G, vorzugsweise 0 bis 190°C, insbesondere 0 
bis 170°C, betragt. 

4. Verfahren nach mindestens einem der Anspriiche 
1 bis 3, dadurch gekennzelchnet, dass das Roh- 
pigment aus der Gruppe der Perylene, Perinone, 
Chinacridone, Chinacridonchinone, Anlhrachino- 
ne, Anthanthrone, Benzimidazolone. Disazokon- 
densationspigmente, Azopigmente, Indanthrone, 
Phthalocyanine, Dioxazine, Aminoanthrachinone, 
Diketopyrrolopyrrole, Indigopigmente, Thioindigo- 
pigmonto, Thiazinindigopigmonte, Isolndolinc, 
Isoindolinone, Pyranthrone, Isoviolanthrone, Fla- 
vanthrone, Anthrapyrimidine. oder der Mischkristal- 
le aus zwei oder drel solcher Pigmente, ausgewahll 
ist. 

5. Verfahren nach mindestens einem der Anspriiche 
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1 bis 4, dadurch gekennzelchnet, dass das Lose- 
mittel der Pigmentlosung eine Saure mit oder ohne 
organischem Losemittel ist. 

5 6. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekenn- 
zelchnet, dass die Saure Schwefelsaure, Schwe- 
felsaure-Monohydrat, Oleum, Chlorsulfonsaure, 
Polyphosphorsaure oder eine Mischung daraus ist. 

10 7. Verfahren nach Anspruch 5 dadurch gekenn- 
zelchnet, dass das organische Losemittel ein Al- 
kohol;Glykol; Polyglykol; Ether; Glykolether; Keton; 
aliphatisches Saureamid; Harnstoffderivat; Ester; 
Nitril; aliphatischer oder aromatlscher Kohlenwas- 

15 serstoff; aromatlscher Heterocyclus; Hexamethylp- 
hosphorsauretriamid, 1 ,3-Dimetyl-2-lmidazolidi- 
non, Dimethylsulfoxld; Sulfolan; oder eine Mi- 
schung daraus ist. 

20 8. Verfahren nach einem oder mehreren der Ansprii- 
che 1 bis 4, dadurch gekennzelchnet, dass das 
Losemittel der Pigmentlosung ein organisches, po- 
iares Losemittel in Mischung mit einer Lauge, vor- 
zugsweise Natronlaugc und/oder Kalilauge, ist. 

25 

9. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekenn- 
zelchnet, dass das organische, polare Losemittel 
ein Garbonsaureamid. ein Harnstoffderivat, ein Ni- 
tril, ein aromatisches Losemittel, ein aromatlscher 

30 Heterocyclus, Hexamethylphosphorsauretriamid, 
1 ,3-Dimetyl-2-imldazolidinon, Dimethylsultoxid 
Oder Sulfolan, einzein oder in Mischung ist. 

10. Verfahren nach Anspruch 8 oder 9, dadurch ge- 
35 kennzelchnet, dass das organische, polare Lose- 
mittel Fomnamid, Dimethylfonnamid, N,N-Dime- 
thylacetamid, Tetramethylhamstoff, N-Methylpyr- 
rolidon, Valerolactam: Caprolactam, Acetonitril, Ni- 
trobenzol, o-Dichlorbenzol, Benzoesaure, Phenol, 

40 Pyridin oder Chinolin ist. 

11. Verfahren nach mindestens einem der Anspriiche 
1 bis 10, dadurch gekennzelchnet, dass das Fall- 
medium Wasser Oder eine wassrig-organische oder 

45 eine organische Flusslgkeit, mit Oder ohne Zusatz 
von Saure oder Lauge, isL 

12. Verfahren nach mindestens einem der Anspriiche 
1 bis 11 , dadurch gekennzelchnet, dass die Fein- 

50 verteilung in Gegenwart von 0 bis 40 Gew.-%, vor- 
zugsweise 1 bis 30 Gew.-%, bezogen auf das Ge- 
samtgewicht des Rohpigments, ein oder mehrerc 
Hilfsmittel aus der Gruppe der Tenside, nichtplg- 
mentaren und pigmentaren Dispergiennittel, Full- 

55 stoffe, Stellmittel, Harze, Wachse, Entschaumer, 
Antlstaubmittei, Extender, Farbmittel zum Nuancle- 
ren, Konservierungsmittel, Trocknungsverzoge- 
rungsmittel. Additive zur Steuerung der Rheologle, 
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Nel/miltel, Anlioxidantien. UV-Absorber und 
Lichtstabilisatoren durchgefuhrt wird. 

13. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 

1 bis 12, dadurch gekennzeichnet, dass das Gas 5 
Lull, Stickstoff Oder Kohlendioxid ist. 

14. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 
1 bis 13, dadurch gekennzeichnet, dass der Kol- 
lisionspunkt der Strahlen in einem materialfernen io 
Bereich des Reaktorraums liegt. 

15. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 
1 bis 14, dadurch gekennzeichnet, dass die Pig- 
mentlosungdurch 1 , 2 Oder mehrere Dusen.bevor- is 
zugt durch eine Duse, und unabhangig davon das 
Fallmedium durch 1 , 2 Oder mehrere Diisen, bevor- 
zugt durch 1 , 2 oder 3 Dusen, auf einen gemelnsa- 
men Kollisionspunkl gespriUl werden. 

20 

16. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 
1 bis 15, dadurch gekennzeichnet, dass der Du- 
sendurchmesserder Duse, durch die das Fallmedi- 
um gcspritzt wird, das 0,2-fachc bis 5-fachc. bcvor- 
zugt -das-0,3-fache-bis 3-fache, des Durchmes- 25 
sers der Duse betragt, durch die die Pigmentlosung 
gespritzt wird. 



35 



40 



45 



50 



55 
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